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"Vakuumdestillationsanlage und Verwendung derselbea zur Aufkonzentration von 
organisch-wassrigen Losungsmittelgemischen" 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Vakuumdestillationsanlage sowie ein Verfahren 
zur Aufkonzentrierung organisch-wassriger Losungsmittelgemische, insbesondere von 
Spissumextrakten unter Verwendung dieser Anlage. 

Ein Weg zur Herstellung von Arzneimitteln auf Pflanzenbasis besteht in der Extraktion 
des Pflanzenmaterials und Weiterverarbeitung der erhaltenen Extrakte und Tinkturen zu 
Trockenextrakten. Uberlicherweise werden wassrige, alkoholische oder gemischt 
wassrig/alkoholische Extrakte hergestellt, wobei meistens Ethanol als alkoholische 
Komponente eingesetzt wird. Die Extrakte konnen jedoch auch weitere organtsche 
Losungsmittel wie Methanol, Propanol, Butanole wie auch Ether oder Ketone (ins- 
besondere Ethylether und Aceton) enthalten. Die so erhaltenen Extrakte oder Tinkturen 
werden entweder als solche angewandt oder zu sogenannten Spissumextrakten eingeengt. 
Diese konnen anschlieBend zu Trockenextrakten verarbeitet werden. Die Aufkonzen- 
tration von organisch-wassrigen Losungsmittelgemischen erfolgt normalerweise durch 
Blasen- oder Oberflachenverdampfung. Dadurch kann es durch den Kontakt mit heiBen 
Oberflachen zu unerwunschten Umwandlungen kommen, was zu einer Verringerung der 
Wirkstoffgehalte fiihren kann. Da bei einer Destination des Standes der Technik die 
leichter fliichttge Komponente des Losungsmittelgemisches zuerst abdampft, kommt es 
zu einer prozentualen Erhohung des Wasseranteiles. Dieser Wasseranteil ist ursachlich 
dafur verantwortlich, dafi Keimwachstum begunstigt wird. Diese Keimzahlgrenzen sind 
fur Bakterien, Hefen und Schimmelpilze in den einschlagigen Pharmakopoeen festgelegt. 




Bei Wahl eines nicht sterilen Ausgangsprodukts, wie es bei der Produktion von Pflanzen- 
extrakten unvermeidlich vorliegt, hangt die Keimzahl im fertigen Endprodukt unmittelbar 
mit der Verarbeitungsdauer zusammen. 

Zur Spissumtrocknung wurde ein Verfahren vorgesehen, das schonend mit Hilfe eines 
mehrschenkligen Riickwerks die Trockenzeit erheblich verringert (DE 195 25 026.5), 
jedoch kapazitive Problem aufwirft. Urn zu vermeiden, daft dieses Verfahren zur Sp is- 
sumherstellung benotigt wird, ware eine vorherige Aufkonzentration unter gleich scho- 
nenden Bedingungen notwendig. Hierzu ist grofttechnisch kein Verfahren bekannt. 

Das Eindicken oder Eindampfen erfolgt ublicherweise mittels herkommlicher Destina- 
tion. Die herkommliche Destination zur Eindickung oder Eindampfung von Spissum- 
extrakten oder allgemeiner wassrigen, alkoholischen Losungen, weist jedoch verschiecle- 
ne Nachteile auf. Erstens benotigt man, um stark polarische Losungen wie Wasser oder 
Alkohol zu verdampfen, viel Energie. Beispielsweise werden zur Verdampfung von 
einem Kilo Wasser bei herkommlichen Verdampfersystemen ca. 1 Kw Leistung benotigt, 
was dem 15-fachen der zur Destination von apolaren Losungsmitteln wie beispielsweise 
Toluol benotigten Menge entspricht. Dies erfordert wiederum auf apparativer Seite, daft 
die Warmeaustauscherflachen besonders grofi sind und stetig Warme zugefiihrt werden 
muft. Daraus ergibt sich, daB Prozesse ohne Warmeriickgewinnung auBerst unwirt- 
schaftlich sind. 

Weiterhin besteht das Problem, daB bei Losungsmittelgemischen zunachst das leichter 
fluchtige Losungsmittel abdestilliert wird, sich das Verhaltnis der Losungsmittel zuein- 
ander im Sumpfprodukt daher stetig andert. Eine Verringerung des Alkoholgehalts, der 
bei wassrigen, alkoholischen Losungsmittelgemischen die leichter fluchtige Komponente 
darstellt, fiihrt bei Pflanzenextrakten jedoch zur Ausfallung von extrahiertem Material, 
was nicht erwunscht ist. Im Extremfall bedeutet dies, daft sich die Sumpfproduktverdich- 
tung nur realisieren laBt, indem im Batchverfahren zuerst der Alkohol und in einem 



zweiten Durchgang das Wasser abdestilliert wird. Dies fuhrt jedoch zur Entmischung des 
Produkts. 

Weiterhin muB, wie oben angedeutet bei der herkommlichen Destination stetig Warme 
zugefiihrt werden. Dies steht im Widerspruch zur starken Temperaturempfindlichkeit der 
meisten pflanzlichen Wirkstoffe, 1 zu deren Schutz meistens unter Anlegung eines Vaku- 
urns destilliert wird. Dadurch laBt sich zwar die Arbeitstemperatur des Destillations- 
verfahrens senken, die Notwendigkeit der Warmezufuhr besteht jedoch weiterhin und ein 
ufiihren der Warme fuhrt zu einer erheblichen Grenzflachenbelastung im einzuengenden 
umpfprodukt. 

SchlieBlich besteht bei der Eindampfung von wassrig, alkoholischen Pflanzenextrakten 
fur einige Pflanzen zusatzlich noch das Problem der Schaumbildung. Um eine Schaum- 
bildung zu vermeiden muB die Oberflachenspannung des Sumpfprodukts durch den Zu- 
satz von Alkohol herabgesetzt werden. Ein Ausdestillieren des Alkohols verstarkt das 
Problem der Schaumbildung. Im Extremfall fuhrt diese Schaumbildung zur Flutung der 
Destillationsapparatur, so daB das Verfahren abgebrochen und der Produktionsablauf 
gestoppt werden muB. 

Zur Losung des Problems des hohen Energieverbrauchs sind aus anderen Bereichen der 
Technik unterschiedliche Destillationsverfahren mit Warmeriickgewinnung bekannt. 
Unter diesen hat die offene Warmepumpe mit mechanischer Verdichtung die besten 
Kennzahlen. So werden hier fur die Destination von Wasser 50 Watt/Kg benotigt, was 
einem Energieverbrauch entspricht, der 20 mal geringer ist als bei der herkommlichen 
Destination. Genauer arbeitet die aus dem Stand der Technik bekannte Destillations- 
anlage nach dem Prinzip der offenen Warmepumpe mit mechanischer Briidenverdichtung 
(Verdichtung des Kopfprodukts). Die im Verdampfer unter Vakuum freigesetzten 
Kopfprodukte werden vom Verdichter volumetrisch abgezogen, verdichtet, dabei weiter 
erwarmt und anschlieBend in einem Kondensator niedergeschlagen. Die Kondensations- 
energie wird der Verdampfung direkt zugefiihrt. Dadurch wird ein energetischer Kreis- 
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prozess realisiert, der ohne Heizung und Kuhlung nur durch die Verdichterleistung in 
Gang gehalten wird. Dies gestattet die beachtliche Verringerung der erforderlichen 
Warmemenge. 

In Abhangigkeit von der zu destillierenden Losung kann die Anlage mit einem Blasen- 
verdampfer oder einem Flash-Verdampfer betrieben werden. Bei einen Blasenverdampfer 
liegt der Warmetauscher im Sumpfraum des zu destillierenden Mediums, wahrend bei 
dem Flash-Verdampfer das Sumpfprodukt mit einer Umwalzp.umpe durch den Warmetau- 
scher gefordert, erwarmt wieder in den Verdampfer gefiihrt und dort zur Destination 
entspannt wird. Diese Anlagen werden zur Aufkonzentration beispielsweise von Badern 
und Spiilwassern aus der Entfettung, Phosphatierung, Chromatierung und Galvanik, fur 
Kiihlschmieremulsionen, Gleitschleifemulsionen, Kompressorenkondensate oder Wasch- 
losungen aus Waschkabinen und Hochdruckreinigern angewandt. Das Destillat (Ab- 
wasser) kann dem herkommlichen Abwasser zugeleitet werden, wahrend ein hochkonzen- 
triertes, zur entsorgendes Konzentrat als Sumpfprodukt entnommen wird. Bei Losungs- 
mittelgemischen tritt bei dieser Art der Destillationsfiihrung jedoch weiterhin das Pro- 
blem auf, daJ3 das leichter fliichtige Losungsmittel zunachst abdestilliert wird, sich das 
Verhaltnis mit der Losungsmittel zueinander im Sumpfprodukt daher verschiebt. Auch 
diese Anlagen des Standes der Technik sind daher zur Aufkonzentration von wassrigen, 
alkoholischen Losungen wie Pflanzenextrakten nicht geeignet. 

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Anlage sowie Verfahren bereitzustellen, 
mit deren Hilfe organisch-wassrige Losungen, insbesondere Pflanzenextrakte oder Spis- 
sumextrakte unter Vermeidung der genannten Probleme aufkonzentriert werden konnen. 
Vorzugsweise sollte dies unter fur die Inhaltsstoffe moglichst schonenden Bedingungen 
erfolgen und sollte eine wahlweise Einstellung des Konzentrationsgrades sowie des 
Alkoholgehalts der Losung je nach Bedarf moglich sein. 

Gelost wird diese Aufgabe erfindungsgemafi durch eine Vakuumdestillationsanlage, 
umfafiend a) einen Flash-Verdampfer, b) einen Briidenverdichter, und c) einen dem 



Brudenverdichter nachgeschalteten mehrstufigen Kondensator vorzugsweise mit zwi- 
schengeschalteter Rektifikation, bei der Mittel zum Ruckfilhren mindestens eines Teils 
des Kondensats aus einer Kondensacionsstufe in den Verdampfer vorgesehen sind. 

Vorzugsweise dient der Kondensator als Warmetauscher und ist so angeordnet, daJ3 das 
Sumpfprodukt vor der Ruckfuhrung in den Verdampfer bzw. vor dem Einspritzen in den 
Flash-Verdampfer als Kuhlflussigkeit bzw. Warmetragerflussigkeit fur den Kondensator 
dient. Dies geschieht, in dem das Sumpfprodukt vor Einspeisung in den Verdampfer als 
'uhlflussigkeit am Kondensator vorbeigefiihrt wird. Dabei nimmt das Sumpfprodukt im 
Austausch die Kondenstationswarme des Destillats auf und wird so wieder auf Destilla- 
tionstemperatur gebracht. Beim erneuten Einspeisen in den Flash-Verdampfer entspannt 
sich das Sumpfprodukt, wobei ein Teil der Losungsmittel verdampft und sich die ver- 
bleibende Fliissigkeit abkuhlt. Diese fallt wiederum als Sumpfprodukt an, das erneut zur 
Kuhlung dienen kann. Die Fuhrung der "Kuhlflussigkeit" erfolgt gemaB dem Prinzip des 
Warmetauschs, wobei diese zunachst mit der kalteren Kondensationsstufe fur die am 
leichtesten fliichtigsten Bestandteile des Kopfprodukts in Kontakt gebracht wird, woran 
sich weitere Kondensationsstufen in Reihenfolge der Fliichtigkeit der niedergeschlagenen 
Destillatbestandteile anschlieflen, bis hin zur Kondensationsstufe ,fiir die am schwersten 
fliichtigen Bestandteile. Bei wassrigen, alkoholischen Losungsmittelgemischen stellt 
Wasser den am schwersten fliichtigen Bestandteil des Kopfprodukts und der oder die 
Alkohol(e) den (die) leichter fliichtigen Bestandteil(e) desselben dar. Die Destillat- 
kondensate werden aus den Kondensationsstufen separat entnommen. 

Zwischen den Kondensationsstufen ist vorzugsweise eine Rektifikation vorgesehen, um 
eine bessere Trennung der Kopfproduktbestandteile voneinander zu erzielen. Vorzugs- 
weise sind zwei bis vier, am meisten bevorzugt zwei Kondensationsstufen je nach Zahl 
der Bestandteile des abzuziehenden Losungsmittelgemisches vorgesehen. 

ErfindungsgemaB wird weiterhin mindestens ein Teil des Kondensats mindestens einer 
Stufe dem Sumpfprodukt mittels hierfur vorgesehener Leitungen wieder zugefiihrt, bevor 
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dies erneuc der Verdampfung zugeleitet wird. Uber diesen Zusatz von Kondensat zum 
Sumpfprodukt kann der uberproportional entnommene Anteil des leichter fluchtigen 
Bestandteils im Sumpfprodukt ersetzt werden und so das Verhaltnis der Losungsmittel 
uncereinander trotz unterschiedlicher Fluchtigkeit konstant gehalten werden. Der leichter 
fliichtige Bestandteil Alkohol dient erfindungsgemaJJ als Schleppmittel fur den schwerer 
fluchtigen Bestandteil Wasser, das unterhalb des Azeotrop-Punktes aus dem wassrigen, 
alkoholischen Losungsmittelgemisch geschleppt wird. Vorzugsweise wird das Kondensat 
dem Verdampfer oberhalb des Flussigkeitspegels des Sumpfproduktes wieder zugefuhrt. 
Ebenso kann das Kondensat jedoch dem Sumpfprodukt zugefuhrt, mit diesen und gegebe- 
nenfalls weiterer Losung (Spissumextrakt) gemischt und die Mischung dem Verdampfer 
zugefuhrt werden. 

Die Effizienz des Kuhlverfahrens laflt sich dadurch steigern, da!3 Mittel zum aktiven 
Durchleiten des Sumpfproduktes bzw. Sumpfes aus dem Verdampfer durch den Konden- 
sator vorgesehen wird. Hierbei handelt es sich vorzugsweise um eine Umwalzpumpe. 

Die erfindungsgemafle Vorrichtung weist vorzugsweise die in den Anspriichen be- 
schriebenen Merkmale auf. 

Erfindungsgemali wird auBerdem ein Verfahren zur schonenden Aufkonzentrierung von 
wassrigen, alkoholischen Losungen bereitgestellt, bei dem man 

a) die Losung unter Vakuum entspannt, 

b) das Kopfprodukt volumetrisch fordert und verdichtet, 

c) das Kopfprodukt in mehreren Stufen kondensiert, um dieses in seine 
schwerer fluchtigen und leichter fluchtigen Bestandteile zu trennen, und 

d) mindestens ein Teil des Kondensats mindestens einer Stufe dem Sumpf- 
produkt wieder zufuhrt, bevor dieses erneut in Schritt a) eingesetzt wird, 
bis die gewiinschte Aufkonzentrierung erzielt ist. 
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Vorzugsweise wird das Sumpfprodukt als Kuhlflussigkeit ftir die Kondensationsstufen 
eingesetzt, indem es aktiv an den verschiedenen Kondensationsstufen wie oben be- 
schrieben vorbeigefiihrt wird. 

Vorzugsweise wird ein Verfahren zur schonenden Aufkonzentrierung von binaren 
wassrigen, alkoholischen (vorzugsweise ethanolischen) Losungen bereitgestellt, bei dem 
in Schritt c) zwei Kondensationsschritte erfolgen und das Kondensat der zweiten Stufe, 
bei dem es sich um den leichter fliichtigen Alkohol, insbesondere Ethanol, handelt dem 
Sumpfprodukt wieder zugefuhrt wird. Vorzugsweise wird das Kondensat in einer solchen 
Menge ruckgefiihrt, daB das Wasser/Alkohol-Verhaltnis (Wasser/Ethanol-Verhaltnis) der 
Losung im Sumpfprodukt konstant bleibt. 

Die Verdampfung erfolgt mit Hilfe der Flash- Verdampfung. Die Flash-Verdampfung 
gestattet das Arbeiten bei niedrigen Temperaturen, unter gleichzeitiger Verminderung der 
Flachenbelastung des Produktes, Verkiirzung der Verweilzeit und homogener Energieauf- 
nahme. Hierdurch wird eine Warmebelastung der arzneilich wirksamen Bestandteile der 
Pflanzenextrakte vermieden. Allgemein ist so die Einengung von Losungen, die war- 
meempfindliche Substanzen beinhalten, moglich. 

Das Verfahren wird erfindungsgemafl vorzugsweise zur Aufkonzentrierung wassriger, 
ethanolischer Pflanzendrogenextrakte mit einem Ethanolgehalt von mindestens 20 Vol.- 
%, vorzugsweise 30 bis 70 Vol.-% verwendet. In diesem Bereich sind die meisten 
arzneilich wirksamen Bestandteile, insbesondere Phenole und Flavonoide pflanzlichen 
Ursprungs, loslich. Ein zu weites Hinauffuhren des Extrakts in die Wasserphase kann 
erfindungsgemaB vermieden werden, so daB keine Entmischung des Spissumextrakts 
auftritt. 

Zur Durchfiihrung des erfindungsgemafien Verfahrens kann die erfindungsgemaBe Anlage 
verwendet werden. 
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Der vorliegenden Erfindung liegt die Idee zugrunde, Alkohol als Schleppmittel zur 
Ausdestillation des an sich schwerer fliichtigen Wassers zu verwenden, der ohne zusatzli- 
che Energie aus dem Verfahren gewonnen wird. Zum anderen wird die Temperatur im 
Warmeaustauscher durch partielle {Condensation so gesteuert, daB eine gleichzeitige Kon- 
densation und Trennung mehrer unterschiedlicher Losungsmittel (Wasser und Alkohol(e)) 
bei gleichem Druck moglich ist. 

Dies wird zum einen durch die volumetrische Dampfforderung erreicht. Bei der volume- 
trischen Dampfforderung warden die Molekule der Gasphase von einem (Bruden)- 
verdichter entsprechend der Zusammensetzung oder den Partialdrucken der Bestandteile 
im Reaktionsraum abgesaugt. Schaltet man also, wie erfindungsgemafi vorgesehen, 
zwischen den VerdampfungsprozeB und den Kondensator einen Verdichter bzw. ein volu- 
metrisch forderndes System wie beispielsweise ein Rootsgeblase, so entsteht hinter dem 
Verdichter ein definiertes Gemisch, das durch partielle {Condensation zerlegt werden 
kann. 

Anders als gemaB dem Stand der Technik, wird erfindungsgemaB die Rektifikation niche 
auf der Verdampferseite eingesetzt, wo der zur Abreicherung notwendige Rucklauf durch 
externe Warmeabfuhr und damit Energieverlust gebildet wird, sondern auf der Konden- 
satseite nach der Verdichtung. Die {Condensation (und Rektifikation) wird erfindungs- 
gemaB so eingesetzt, dafi nicht nur die hydraulische Energie zur Auftrennung der 
Dampfdrucke benutzt wird, sondern die Kondensationswarme der kondensierten Fraktio- 
nen system-immanent genutzt werden kann, um das Sumpfprodukt auf Arbeitstemperatur 
zuriickzufiihren. Weiterhin kann ein standiger Alkoholreflux als Schleppmittel gefahrea 
werden, ohne dafiir zusatzlich uber die Verdichtungsarbeit hinaus Energie einsetzen zu 
miissen. 

Auf die Energiebilanz wirkt sich weiterhin giinstig aus, daB ein Teil des Kondensats in 
den Verdampfer bzw. das Sumpfprodukt ruckgefiihrt wird, die darin enthaltende VVarme 
also wiederum zur Erwarmung des durch die Entspannung im Flash-Verdampfer abge- 
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kuhlten Sumpfprodukts verwendet wird. Die Ruckfiihrung des Kondensats gestattec somit 
nicht nur die Verwendung des leichter fluchtigen Losungsmittelbestandteils als Schlepp- 
mittel fur hoher siedende Bestandteile, sondern tragt auch zur Verringerung des Energie- 
bedarfs des Gesamtverfahrens bei. Weiterhin verringert die Warmezufuhr uber die 
Riickfiihrung eines Teils des Kondensats die Grenzflachenbelastung des Sumpfprodukts, 
da Warme nicht von auBen iiber die Grenzflache zwischen Behalter und Sumpfprodukt 
zugefiihrt werden muB, sondern mit einer Fliissigkeit eingespeist wird. Dies tragt zur 
schonenden Aufarbeitung bzw. Einengung bei. Durch Erhalt der Alkoholkonzentration 
im Sumpfprodukt wird zugleich die Entmischung verhindert. 

Die Verwendung des leichter fluchtigen Losungsmittels (Alkohol) als Schleppmittel bzw. 
dessen Ruckfiihrung in das Sumpfprodukt und die Aufrechterhaltung der Alkoholkonzen- 
tration in demselben lost weiterhin das Schaum-Problem, da dieses verstarkt mit Sinken 
des Alkoholgehalts des Losungsmittelgemisches auftritt. 

Daruber hinaus gestattet es die erfindungsgemaBe Trennung des Kopfprodukts in seine 
einzelnen Bestandteile, diese separat zu recyclen. So wird erfindungsgemaB das Kopf- 
produkt durch partielle Kondensation in mehreren Kondensationsschritten zerlegc. Zur 
besseren Trennung kann dazu eine Rektifikation zwischen die einzelnen Kondensations- 
schritte zwischengeschaltet werden. Vorzugsweise wird diese bei der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung zwischen zwei Warmetauscher gesetzt, so daB sie die notige Dampfschwere 
bildet, um die hoher siedenden Bestandteilen (Wasser) von den leichter siedenden Be- 
standteilen (Alkohol) getrennt auskondensieren zu lassen. Dieser Effekt laflt sich vorzugs- 
weise dadurch steigern, daB eine Vorvakuumpumpe zusatzlich zum Verdichter eingesetzt 
wird. Hierbei kann es sich beispielsweise um eine mit Ol betriebene Flussigkeitsringpum- 
pe handeln. Die einzelnen [Condensate konnen in relativ reiner Form, soweit sie nicht 
erfindungsgemaB zuruckgefuhrt werden, entnommen werden. 

Im folgenden soil eine bevorzugte Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung anhand 
der beigefiigten Abbildung beschrieben werden. 




Eine erfindungsgemafle Destillationsanlage, wie in Fig. 1 gezeigt, umfaBt zunachst eine 
Verdampfereinheit I aus einem Verdampfersumpf 2 und damit dem Bereich, in dem die 
zu verdampfende Flussigkeit zirkuliert, einen Fliissigkeitsabscheider 3, in dem das bei 
der Verdampfung mitgerissene Produkt abgeschieden wird und uber einen Siphon 4 in 
die Flussigkeitsphase zuriicklaufen kann, sowie einen Aerosolabscheider 5, in dem die 
vorgereinigten Bruden bzw. Kopfprodukte im Verdampferkopf nochmals mit einem 
Tangentialabscheider gereinigt werden, um hier auch die enthaltenden Aerosole auszu- 
scheiden. 

Mittig im Verdampfer sitzt von unten angeordnec eine Sonde (nicht gezeigt), mit der die 
Fullhohe im Verdampfer gemessen werden kann. Das durch die Verdampfung abgekiihlte 
Sumpfprodukt lauft uber ein Ablaufrohr 6 im Verdampferboden der Pumpe 7 zu. Um 
eine Strudelbildung oder eine Verstopfung durch abgesetztes Produkt zu vermeiden, ist 
das Ablaufrohr durch einen Rohrbogen verlangert, so dafi uber diese Leitung der Ver- 
dampfer nicht vollstandig leerlaufen kann. Zur vollstandigen Entleerung ist daher an der 
tiefsten Stelle des Verdampferbodens eine zusatzliche Leitung angebracht, die den 
Restablauf in die Pumpe hinein sicherstellt. Die Pumpe 7, vorzugsweise eine Umwalz- 
pumpe, fordert das Bodenprodukt durch den Warmetauscher 8. ,Dort wird das Sumpf- 
produkt aufgeheizt und uber eine Umwalzleitung 9 wieder in die tangentiale Einspritzung 
10 im Verdampfer zuriickgefuhrt. Uber dieselbe Leitung kann auch eine weitere Losung 
(Feed) zugefuhrt werden. Die Zufiihrung erfolgt uber ein Fullventil 11 durch den 
Warmetauscher in die Umwalzleitung, wobei die Einfiihrung des Feeds in die Umwalz- 
leitung vorzugsweise so konstruiert ist, daB sie gleichzeitig die Drossel darstellt, uber die 
das umwalzende Produkt entspannt, und sich somit das Feed mit dem umwalzenden 
Sumpfprodukt in der Leitung bis zum Verdampfer vermischt. 

Die bei der Verdampfung freiwerdenden Bruden bzw. Kopfprodukte werden vom 
Brudenverdichter 12, vorzugsweise einer Walzkolbenpumpe oder einem Rootsgeblase, 
abgezogen, verdichtet und gleichzeitig in den Warmetauscher 8a gedriickt. Vom Warme- 
tauscher 8a geht im Bodenbereich eine Verbindungsleitung 13 zur Rektifikation 14, so 
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dafi die im Warmetauscher nicht niedergeschlagenen Dampfe durch die Rektifikation 
aufsteigen und sodann uber eine Verbindungsleitung 15 der Rektifikation in den zweiten 
Warmetauscher 8b gefuhrt werden. Dort wird die Restlosung niedergeschlagen. Das 
Kondensat der Warmetauscher wird jeweils abgezogen vorzugsweise uber Membranpum- 
pen 16a, b und ausgefordert. Das Kondensat des zweiten Warmetauschers wird in 
Abhangigkeit von der DurchfluBregelung mittels eines Ventils in den Kopfbereich des 
Verdampfers wieder eingespritzt, um hier das Rucklaufverhaltnis sicherzustellen. 

Im Betrieb des Verfahrens wird der aufzukonzentrierende Spissumextrakt in den Ver- 
dampfer eingespeist, entspannt und die dabei entstehenden Gase uber den Verdichter ab- 
gezogen. Der Destillationsruckstand bzw. das Sumpfprodukt fallt in den Sumpfraum und 
wird dort als Kiihlflussigkeit an den Warmetauschern vorbeigefiihrt. Da uber die Leitung 
standig neuer Extrakt zugespeist und die Bodenleitung aufkonzentrierter Extrakt entnom- 
men werden kann, kann das Verfahren kontinuierlich gefuhrt werden. Wahlweise kann 
auch ein Batch- Verfahren vorgesehen sein. In beiden Fallen laBt sich der Alkoholgehalt 
des Sumpfprodukts kontinuierlich regeln, und zwar iiber die Menge des ruckgefuhrten 
Alkohols. Die Arbeitstemperatur des Verfahrens liegt zwischen 35 und 45 °C, vorzugs- 
weise 38 und 42°C. Das anzulegende Vakuum betragt zwischen 80 mbar und 150 mbar, 
vorzugsweise 110 mbar und 130 mbar. Nicht riickgefuhrtes Kondensat kann entnommen 
und wieder zur Extraktion verwendet bzw. als nur geringfiigig belastetes Produkt 
entsorgt werden. 

Im Ergebnis laBt sich mit dem erfindungsgemaBen Verfahren ein Eindampfungsverhaknis 
von 1 : 10 erzielen. Die Absolutmenge an im Extrakt enthaltenden arzneilich wirksamen 
Bestandteilen ist nicht verringert, Ausfallungen oder Schaumbildungen treten nicht oder 
nur im auBerst geringem Umfang auf. 
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Patentanspriiche 



1. Vakuumdestillationsanlage, umfassend 

a) einen Flash- Verdampfer, 

b) einen Brudenverdichter, und 

c) einen dem Brudenverdichter nachgeschalteten mehrstufigen Kondensator 

bei der Mittel zum Ruckfuhren mindestens eines Teils des Kondensats aus einer 
Kondensationsstufe in das Sumpfprodukt vorgesehen sind. 

2. Vakuumdestillationsanlage gemaB Anspruch 1, umfassend zwischen die 
Kondensationsstufen zwischengeschaltete Rektifikationen. 

3. Vakuumdestillationsanlage gemafi Anspruch 1 oder 2, bei der der Kondensator so 
angeordnet ist, daB das Sumpfprodukt vor der Ruckfuhrung in den Verdampfer 
als Warmetragerflussigkeit fur den Kondensator dient. 

4. Vakuumdestillationsanlage gemafl einem der Anspriiche 1 bis 3, bei der zwei bis 
vier Kondensationsstufen vorgesehen sind, zwischen die jeweils eine Rektifikation 
geschaltet ist. 

5. Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Anspriiche 1 bis 4, bei der das 
Kondensat der letzten Kondensationsstufe vollstandig oder teilweise in den 
Verdampfer zurilckgefuhrt wird. 
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6. Vakuumdestillationsanlage gemaB Anspruch 5, mit 2 Kondensationsstufen. 



7. Vakuumdestillationsanlage gemafl einem der Anspruche 1 bis 6, bei der das 
Kondensat dem Verdampfer oberhalb des Fliissigkeitspegels des Sumpfproduktes 
zugefiihrt wird. 



8. Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 6, bei dem das 
Kondensat dem Sumpfprodukt zugefiihrt, mit diesem gemischt und die Mischung 
dem Verdampfer zugefiihrt wird. 

9. Vakuumdestillationsanlage gemafl einem der Anspruche 1 bis 8, umfassend 
auBerdem Mittel zum aktiven Durchleiten des Sumpfprodukts durch den 
Kondensator. 



10. Vakuumdestillationsanlage gemaB Anspruch 9, bei dem das Mittel zum aktiven 
Durchleiten eine Umwalzpumpe ist. 

11. Vakuumdestillationsanlage gemafi einem der Anspruche L bis 10, die zusatzlich 
zum Verdichter eine Vorvakuumpumpe aufweist. 

12. Vakuumdestillationsanlage gemaB Anspruch 11, bei der die Vorvakuumpumpe 
eine mit Ol betriebene Flussigkeitsringpumpe darstellt. 

13. Vakuumdestillationsanlage gemaB einem der Anspruche 1 bis 12, umfassend auf 
der Destillatseite Mittel zum Abscheiden von wahrend der Flash- Verdampfung 
vom Kopfprodukt mitgerissenen festen und/oder flussigen Bestandteilen. 

14. Verfahren zur schonenden Aufkonzentrierung von wassrigen, alkoholischen 
Losungen, bei dem man 

a) die Losung unter Vakuum entspannt, 





b) das Kopfprodukt volumetrisch fordert und verdichtet, 

c) das Kopfprodukt in mehreren Stufen kondensiert, um dieses in seine 
schwerer fliichtigen und leichter fliichtigen Bestandteile zu trennen, und 

d) mindestens ein Teil des Kondensats mindestens einer Scute dem 
Sumpfprodukt wieder zufiihrt, bevor dieses erneut in Schritt a) eingesetzt 
wird bis die gewunschte Aufkonzentrierung erzielt ist. 

15. Verfahren gemaB Anspruch 14, bei dem das Sumpfprodukt als Warmetrager- 
flussigkeit fur die Kondensationsstufen eingesetzt wird. 

16. Verfahren gemaJ3 Anspruch 14 oder 15, bei dem ausgehend von binaren 
Losungen in Schritt c) 2 Kondensationsschritte erfolgen und bei dem mindestens 
ein Teil des Kondensats der zweiten Stufe dem Sumpfprodukt wieder zugefuhrt 
wird. 

17. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 14 und 16, bei dem das Kondensat in 
einer solchen Menge riickgefiihrt wird, das das Wasser/Alkohol-Verhaltnis der 
Losung im Sumpfprodukt konstant bleibt. 

18. Verfahren gemaft einem der Anspriiche 14 bis 17, bei dem das Sumpfprodukt mit 
Hilfe der Flash-Verdampfung destilliert wird. 

19. Verfahren gemaB einem der Anspriiche 14 bis 18 zur Aufkonzentrierung 
wassriger, ethanolischer Pflanzendrogenextrakte mit einem Ethanolgehalt von 
mindestens 20 VoL-%, vorzugsweise 30 bis 70 VoI.-%. 

20. Verfahren gemaft einem der Anspriiche 14 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dafl 
es mit einer Vakuumdestillationsanlage gemafl einem der Anspruche I bis 13 
durchgefiihrt wird. 
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1. Verwendung einer Anlage gemafi einem der Anspriiche 1 bis 13 zur Auflcon- 
zentrierung organisch-wassriger Losungsmittel, die Extraktionen enthalten. 
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Anmelder: 
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Plantamed Arzneimittel GmbH 



Zusammenfassung 



D ,e vo ri ,e g e„ d e Erfindung b«nm Va^des.ma.onsan.a.e sow, e,„ Vert^n 
Au^nzenttierun. organisch-wassnger Lessen, insbesondere von Sp.ssun, 

wendung dieser Anlage. 
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